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j Gegenstand der Patentanmeldung F 21079 IVb/ 12 q, 
iZusatz zum Patent 1 008 310, ist ein Verfahren zur 
(Herstellung tester, haltbarer Diazoniumverbindungen. 
jwelches darin besteht, dafi man p-Aminoazoverbin- 
jduugen der allgemeinen Formel 
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wor' v - YVasserstofT, cin Halogenatom. eine Alkyl- 
ocler Alkoxygruppe bedeutet. in an sich bekannter 
|\Vcise diazotiert und anschliefiend die entstandenon 
tDiazoniumverbindungen in an sich bekannter Weise 
:in fester Form abscheidet. Nach diesem Verfahren 
erhah man Diazoniumverbindungen, die infolge ihrer 
jguten Loslichkeit und Hahbarkeit mit Vorteil zur 
jHerstellung von unloslichen Azofarbstoflen auf der 
jFaser Verwendung finden konnen. 
) Bei der Weiterverfolgung dieses Erfindungsgedan- 
■kens wurde nun gefunden. dafi man zu Diazonium- 
'vcrbindungen von ahnlichen wertvollen Eigenschaften 
gelang;. werni man p-Aminoazoverbinuungen der all- 
'gemcinen Formel 
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rworin R WasserstofT, ein Halogenatom, eine Alkyl- 
Joder Alkoxygruppe und R' eine Alkyl- oder Alkoxy- 
jgruppe bedeuten, diazotiert und in an sich bekannter 
YVeise in fester Form abscheidet. 

Die ncuen Diazoniumverbindungen konnen in be- 
kannten Formcn, beispielsweise als Diazoniumsulfate. 
Diazoniumchlorid-Chlorzinkdoppelsalze oder Diazo- 
niuinborfluoride abgeschieden werden. Sie sind in Was- 
ser gut loslich und bcsitzen eine sehr gute Haltbar- 
kcit. Der besondere technische Wert und die Be- 
standigkeit der Verbindungcn ist nicht von der Art 
ihrer Abscheidung abhhngig. sondern durch die be- 
sondere Wirkung des Chloratoms bedingt, die auch 
|bci Eintritt einer Alkyl- oder Alkoxygruppe crhalten 
£ blciht. 

Die ncuen Verbindungcn konnen. mit den gebrauch- 
lichcn Einstellmitteln vcrmischt. zu haltbaren Farbe- 
salzcn vcrarbcitet werden, die zur Herstcllung von 
unloslichen AzofarbstofTen auf der Faser Verwendung 
finden konnen. 
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Verfahren zur Herstellung von festen, 
haltbaren Diazoniumverbindungen 

Zusatz zur Zusatzpateatanmeldung F 21079 IVb.' 12q 
(Auslegeschrif t t 040 562) 



Anmelder: 
Farbwerke Hoechst Aktiengesellschaft 
vormals Meister Lucius & Briining, 
Frankfurt/M., Briiningstr. 45 



Dr. Herbert Kracker, Offenbach; M., 
und Dr. Ulrich Dreyer, Offenbach/M.-Burgel, 
sind als Erftnder genannt worden 



Die als Ausgangsmaterial fur das vorliegende Ver- 
fahren dienenden. in der Literatur noch nicht beschrie- 
benen p-Aminoazoverbindungen konnen nach bekann- 
ten Methoderr erhalten werden, beispielsweise durch 
Kuppeln von diazotierten o-Nitranilin oder dessen 
durch ein Halogenatom, eine Alkyl- oder Alkoxy- 
gruppe substituierten Derivatcn mit durch eine Alkyl- 
oder Alkoxygruppe substituierten Chloranilin-N- 
mcthansulfonsauren, die in p-Stellung zur Amino- 
gruppe keinen Substituentcn enthalten, und an- 
schliefiende Abspaltung der Mcthansulfonsaure- 
gruppe. 

B e i s p i e 1 

30.7 Gewichtsteile 4 - Amino- 2 -chlor - 5 - methoxy- 
2'-mtro-l,l'-azobenzol (Schmelzpunkt 222° C), er- 
haltlich durch Kuppeln von diazotiertcm o-Nitranilin 

40 mit 4-Chlor-2-anisidin-N-mcthansulfonsaure und an- 
schlieBende hydrolytische Abspaltung der Methan- 
sulfonsiiurcgruppe, werden mit 7 Gewichtsteilen Na- 
triumnitrit in der iiblichcn Weise in uberschussiger 
vcrdiinntcr Salzsaure diazotiert. Nach Verdiinnen der 

45 Losung mit 35° C warmen Wassers auf 3000 Volum- 
teilc und Abtrennung gcringer Mcngen unloslichcr 
Nebenproduktc durch Filtration wird durch Zugabe 
von 10 Gewichtsteilen 96°/oiger Schwcfclsaurc und 
500 Gewichtsteilen Natriumbisulfat das saure Di- 

5o azoiumsulfat der Aininoazoverbindung in Form gelb- 
licher. nadclformiger Kristallc abgeschieden. Der 
kristalline Niederschlag wird abgesaugt und bei 
tnaQigcr Temperatur getrocknet. Das so erhaltene 
Produkt ist in Wasser gut loslich und weist bei 
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„ it 9in?Q IVh/12q, dadurch gc- 
ciunien der allgemeinen Formel 



/ 1 N _\ = .\ — • 

NO* 



R' 



CI 



- V Wa-erstoff. ein Halogcnatom cine 

Weise in fester Form absche.det. 

I„ Beuacht gezogene DrucUschriften: 
USA.-Patentschrm Nr. 2 633 401. 



